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Resumen
En este trabajo se fabricaron muestras volume´tricas de YBa2Cu3O7−δ , variando la presio´n de
compactacio´n de 191,03 MPa a 445,74 MPa, la temperatura en el ciclo te´rmico de sinterizado de
700 °C a 900 °C y el porcentaje de plata del 0% al 20%, con el propo´sito de mejorar la cone-
xio´n entre granos y consecuentemente la densidad de corriente crı´tica intergranular. Las muestras
fueron caracterizadas por difraccio´n de rayos X, microscopı´a electro´nica de barrido, efecto Meiss-
ner y mediciones de susceptibilidad magne´tica AC en funcio´n de la temperatura. De esta manera,
se determino´ la temperatura crı´tica, fraccio´n superconductora, las densidades de corriente inter e
intragranulares y taman˜o de granos. Finalmente, se correlacionaron los resultados obtenidos de
las mediciones de susceptibilidad magne´tica con los para´metros del proceso de fabricacio´n, para
hallar un proceso de fabricacio´n o´ptimo que mejoro´ la homogeneidad y la calidad de las muestras,
maximizando los valores de temperatura crı´tica y densidad de corriente crı´tica intergranular.
Palabras clave: Susceptibilidad magne´tica AC, densidad de corriente crı´tica.
Abstract
In this study, volumetric samples of YBa2Cu3O7−δ were produced by varying the compaction
pressure from 191,03 MPa to 445,74 MPa, the temperature in the thermal cycle of sintering from
700 °C to 900 °C and the silver content from 0% to 20% in order to improve the connection
between grains and consequently the critical current density. The samples were characterized by
X-ray diffraction, scanning electron microscopy, the Meissner effect and AC magnetic suscep-
tibility measurements as a function of temperature. Thus, the critical temperature, the width of
the superconducting transition, the intergranular current density and grain size were determined.
Finally, the results of magnetic susceptibility measurements with the manufacturing process para-
meters are correlated to find an optimum process that improves the homogeneity and quality of the
samples by maximizing the values of critical temperature and critical current density.
Keywords: AC magnetic susceptibility, critical current density.
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Introduccio´n
Los superconductores son materiales que presentan dos propiedades fundamentales, la primera de
ellas es que exhiben una resistividad ele´ctrica nula y la segunda es que presentan un diamagne-
tismo perfecto. El uso de estos materiales en el campo de la tecnologı´a se encuentra dirigido a
diferentes a´reas, como por ejemplo, en la conformacio´n de lı´neas de transmisio´n ele´ctrica, la gene-
racio´n de campos magne´ticos intensos, la elaboracio´n de pelı´culas delgadas superconductoras de
alta temperatura crı´tica, la fabricacio´n de filtros de muy bajo ruido en sistemas de telefonı´a celular,
el desarrollo de dispositivos superconductores de interferencia cua´ntica, entre otros [1].
Desde el descubrimiento de la superconductividad en 1911, se han realizado numerosas investi-
gaciones en la bu´squeda de materiales superconductores con valores cada vez ma´s altos de tem-
peratura crı´tica (Tc) y de campo magne´tico crı´tico (Hc), dando origen en primer lugar a los super-
conductores tipo II y en segundo lugar a los llamados superconductores de alta temperatura crı´tica
(HTSC).
El primer superconductor cera´mico de alta temperatura crı´tica fue el LaBaCuO, descubierto por
los investigadores Bednorz y Mu¨ller (1986), el cual presento´ una Tc de 30 K y una estructura tipo
perovskita [1]. En 1987, Chu observo´ que la temperatura crı´tica de los superconductores aumenta
cuando hay una mayor presio´n, notando que era necesario emplear un elemento que ejerciera una
presio´n interna ma´s grande en la estructura. Esto conllevo´ a Chu a remplazar el La por Y encon-
trando el compuesto YBCO, este compuesto mostro´ una Tc de 93 K. En el campo de la tecnologı´a
el YBCO es uno de los HTSC ma´s utilizados, mostrando algunas ventajas en comparacio´n a otros
superconductores cera´micos [2].
A comienzo de 1988, Maeda y colaboradores [3] anuncian el material BISCCO con una Tc de
110 K. En el mismo an˜o, Sheng y Hermann [4] encuentran el Tl2Ba2Ca2Cu3O10−x con una Tc de
120 K. En 1993, Schilling y colaboradores [5] anunciaron el descubrimiento de HgBaCaCuO con
una Tc de 130 K.
La investigacio´n experimental en los HTSC se ha enfocado en varios aspectos, tales como: el me-
canismo de acoplamiento de los electrones, propiedades termodina´micas, factores para determinar
y aumentar la temperatura crı´tica. Por otra parte, el estudio teo´rico se ha orientado en la bu´squeda
de una explicacio´n del feno´meno de la superconductividad de alta temperatura crı´tica [6].
2 Introduccio´n
Cuando los HTSC son expuestos a un campo magne´tico alterno la respuesta magne´tica es de tipo
no lineal, de modo que aparecen armo´nicos en su respuesta (seccio´n 2.3) [7]. Uno de los me´todos
empleados en el estudio de estos materiales, es la susceptibilidad magne´tica AC, la cual brinda
informacio´n sobre la dependencia que tiene la amplitud del campo, la frecuencia y la temperatura
con la dina´mica de vo´rtices en la muestra.
Ası´ mismo, mediante la susceptibilidad magne´tica AC es posible conocer informacio´n sobre las
diferentes caracterı´sticas de los materiales superconductores, tales como: la temperatura crı´tica de
la transicio´n, fraccio´n de volumen que se encuentra en fase superconductora, las densidades de
corriente crı´tica inter e intra granular, las pe´rdidas de energı´a AC, acoplamiento entre granos y su
dependencia con algunos para´metros de fabricacio´n [7, 8].
En el presente trabajo se estudio´ el superconductor granular YBCO mediante la te´cnica de sus-
ceptibilidad magne´tica AC, cuando e´ste fue fabricado con diferentes presiones de compactacio´n,
cambios en la temperatura del sinterizado y variaciones en el porcentaje de plata adicionada, con el
fin de caracterizar las muestras, determinando los siguientes para´metros: densidades de corrientes
inter e intragranular, taman˜o de granos, fraccio´n superconductora, temperatura crı´tica y homoge-
neidad de la muestra, para hallar el proceso o´ptimo de fabricacio´n, maximizando la temperatura
crı´tica y la densidad de corriente crı´tica intergranular.
Planteamiento del problema
En muchas aplicaciones los HTSC son sometidos a campos magne´ticos alternos, de modo que
se hace importante caracterizar la respuesta magne´tica, la formacio´n y dina´mica de vo´rtices que
ellos presentan. El me´todo de susceptibilidad magne´tica AC brinda informacio´n sobre la respuesta
magne´tica del material a campos alternos.
Un factor que influye en la dina´mica de vo´rtices es la estructura granular del material que es
obtenida en el proceso de fabricacio´n, de modo que se puede establecer una correlacio´n entre el
proceso de fabricacio´n y los resultados de las medidas de susceptibilidad magne´tica AC.
Por esta razo´n, es de intere´s estudiar la susceptibilidad magne´tica AC en superconductores HTSC
fabricados con distintos procedimientos. Los diferentes procesos de fabricacio´n causara´n variacio-
nes en el taman˜o de los granos y en las conexiones intergranulares, los cuales juegan un papel
importante en las propiedades superconductoras del material.
En este trabajo se estudio´ la susceptibilidad magne´tica AC en el superconductor YBCO, variando
el proceso de fabricacio´n en los siguientes para´metros: temperatura del ciclo te´rmico del sinteriza-
do, presio´n de compactacio´n y porcentaje de plata, con el objetivo de encontrar un proceso o´ptimo
de fabricacio´n que provea a la muestra de homogeneidad y de valores ma´s altos de densidad de
corriente crı´tica y temperatura crı´tica.
Objetivos
Objetivo general
Estudiar la susceptibilidad magne´tica AC en muestras volume´tricas del superconductor YBCO pre-
paradas por reaccio´n de estado so´lido, con diferentes presiones de compactacio´n, distintos valores
de temperatura en el ciclo te´rmico del sinterizado y diferentes porcentajes de plata.
Objetivos espec´ıficos
Fabricar muestras de YBCO por el me´todo de reaccio´n de estado so´lido.
Caracterizar las pastillas del superconductor YBCO con difraccio´n de rayos X (DRX) para
observar la estructura y con microscopı´a electro´nica de barrido (MEB) obtener informacio´n
sobre la morfologı´a de la muestra.
Medir la susceptibilidad magne´tica en el superconductor YBCO en funcio´n de la temperatu-
ra, cuando e´sta varı´a desde la temperatura ambiente hasta los 77 K.
Analizar la dependencia de la susceptibilidad magne´tica con la temperatura en el supercon-
ductor YBCO, cuando se emplean diferentes presiones de compactacio´n, distintos valores
de temperatura en el ciclo te´rmico del sinterizado y diferentes porcentajes de plata (Ag).
Parte I.
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Los HTSC son formados por un arreglo de granos superconductores, los cuales esta´n unidos por
enlaces de´biles, estos enlaces limitan fuertemente la corriente superconductora que puede fluir
macrosco´picamente en la muestra. En aplicaciones a gran escala, la densidad de corriente intergra-
nular, debe ser optimizada. Este efecto puede ser obtenido cuando el nu´mero de enlaces de´biles es
minimizado de manera que el taman˜o de los granos aumente [9].
Rangel y colaboradores [10] observaron que la adicio´n de plata en YBCO afecta las densidades
de corriente crı´tica, el taman˜o del grano y la temperatura crı´tica. Adema´s, mejora la ductilidad del
material, lo cual es u´til para aplicaciones en conductores o cables. Ası´ mismo, Salib y Vipulanan-
dan [11] mostraron que en el YBCO, la plata genera un aumento en el volumen de los granos y en
la resistencia meca´nica del material.
En el superconductor YBCO, Salamati y colaboradores [9] reportaron valores ma´s altos de tempe-
ratura crı´tica en las muestras que contenı´an Ag. Sin embargo, en concentraciones mayores al 20%
e´sta disminuı´a.
Hanic y colaboradores [12] mostraron que la plata en el proceso de sinterizado, mejora la resisten-
cia meca´nica y provoca el crecimiento de los granos. Tambie´n observaron una influencia efectiva
sobre la densidad de corriente crı´tica y en la calidad de los granos.
Otro factor importante que mejora la calidad de la muestra es su presio´n de compactacio´n, tal
y como lo reportaron Knoll y Reich [13], quienes variaron la presio´n de compactacio´n desde 50
hasta 750 MPa en una muestra de YBCO. En este estudio se encontro´ que las altas presiones ge-
neraban granos de taman˜o pequen˜o, mientras que las presiones pequen˜as ayudaban al crecimiento
del grano. Wang y Yang [14], observaron diferencias en la granularidad de muestras del supercon-
ductor YBCO, al cambiar la presio´n de compactacio´n.
No obstante, Fluckiger [7] encontro´ que la temperatura crı´tica es constante para todas las muestras
de YBCO, por lo que concluye que la temperatura crı´tica no dependen de la presio´n de compacta-
cio´n cuando se cambia de 200 MPa a 1000 MPa. Castro [6], reporto´ que la calidad de la muestra
7se puede mejorar al emplear presiones de compactacio´n desde 200 MPa hasta 700 MPa.
La temperatura del ciclo te´rmico del sinterizado tambie´n juega un papel importante en la estructura
del material, tal y como lo reportaron Gawalek y colaboradores [15] quienes demostraron que las
variaciones en la temperatura del ciclo del sinterizado desde 700 °C a los 950 °C a una presio´n de
compactacio´n de 1,5 GPa proveen una estructura uniforme en las muestras de YBCO.
Finalmente, se concluye que la adicio´n de plata en el YBCO, afecta de forma positiva la den-
sidad de corriente crı´tica intergranular. Los valores altos de presio´n de compactacio´n ayudan a
incrementar la temperatura crı´tica de la muestra y el taman˜o promedio de los granos. Mientras
que, un valor o´ptimo en la temperatura del sinterizado produce una estructura ma´s homoge´nea.
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Cap´ıtulo 2.
Marco teo´rico
Resumen
En este capı´tulo se describe la estructura, propiedades superconductoras y para´metros microes-
tructurales del superconductor YBCO, haciendo referencia a la configuracio´n granular que e´ste
posee. Posteriormente, se presenta las teorı´as fenomenolo´gicas de la respuesta magne´tica que ex-
hiben los HTSC, las cuales son basadas en el modelo de Bean [16], propuesto originalmente para
superconductores tipo II. En el modelo de estado crı´tico desarrollado por Kim [17] y el modelo
de Mu¨ller-Kim-Anderson [18], el cual presenta la mejor explicacio´n a algunos de los aspectos del
comportamiento magne´tico de los HTSC, como son la magnetizacio´n y la susceptibilidad magne´ti-
ca AC. Finalmente, se describe la susceptibilidad magne´tica AC, destacando su ana´lisis gra´fico.
2.1. Estructura y propiedades del superconductor
YBa2Cu3O7−δ
2.1.1. Estructura del YBCO
El YBa2Cu3O7−δ (YBCO) es uno de los HTSC ma´s ampliamente estudiados y utilizados en di-
ferentes campos de investigacio´n y tecnolo´gicos [2]. Este compuesto presenta una estructura tipo
perovskita con fo´rmula ABX3, donde A y B representan cationes y X un anio´n. El primero de los
cationes (A) es de mayor taman˜o y es localizado en el centro del cubo ba´sico de la perovskita,
como se muestra en la figura 2.1, mientras que el segundo catio´n (B) se ubica en los ocho ve´rtices
del cubo y el anio´n X se posiciona en la mitad de cada arista del cubo.
En el caso del YBCO, los sitios de A son ocupados por iones de bario (+2) enlazados a diez
a´tomos de oxı´geno e iones de itrio (+3) enlazados a ocho a´tomos de oxı´geno formando dos capas
consecutivas de bario y una de itrio [19], como se observa en la figura 2.2a. El cobre ocupa los
sitios B, que se coordinan con el oxı´geno para formar la configuracio´n piramidal mostrada en la
figura 2.2b. En e´sta, se observa que las bases de las pira´mides cobre-oxı´geno (Cu-O) quedan frente
a frente separadas por un plano de a´tomos de itrio. Los planos de Cu-O son de gran importancia
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para la naturaleza superconductora del material [2].
Figura 2.1. Cubo ba´sico de perovskita con fo´rmula ABX3 [19].
Las dos capas consecutivas de bario y los a´tomos de cobre se unen a cuatro a´tomos de oxı´geno en
una configuracio´n plana cuadrada tipo diamante. Estos cuadrados se conectan entre sı´ a trave´s de
los ve´rtices para formar las cadenas de diamantes, observadas en la figura 2.2c [20]. De esta forma,
es organizada la estructura tridimensional del YBCO.
Figura 2.2. Estructura del YBa2Cu3O7−δ . a). Esquema de la estructura de la celda
unitaria. b) Configuracio´n piramidal entre Cu-O. c) Configuracio´n plana cuadrada tipo
diamante [20].
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2.1.2. Contenido de ox´ıgeno en el YBCO
La concentracio´n de oxı´geno tiene un papel importante en las propiedades superconductoras del
material, ya que entre el plano Cu-O y las capas adyacentes de Ba-O hay una ligera deficiencia de
oxı´geno debido a la movilidad de los a´tomos de oxı´geno [2]. Esta movilidad se incrementa con el
aumento de temperatura, de modo que el δ de la fo´rmula quı´mica del YBa2Cu3O7−δ se encuentra
en funcio´n de la temperatura.
Cuando δ esta´ entre 0 y 0,6 el sistema presenta una estructura ortorro´mbica (a 6= b 6= c) y el
material es superconductor. En el valor de δ = 0 el estado trivalente del cobre genera un exceso de
huecos en la banda de conduccio´n haciendo que el sistema sea un superconductor cera´mico tipo
p. Si el valor es de δ = 0,6 se forma una estructura tetragonal (a= b 6= c) y en este caso los elec-
trones de conduccio´n son fijados por un acoplamiento antiferromagne´tico. Finalmente, si δ = 1, la
superconductividad se pierde y el material es aislante.
La calidad en las propiedades superconductoras del YBCO dependen del proceso te´rmico que se
lleve a cabo en la elaboracio´n de e´ste, ya que hay un proceso de absorcio´n y expulsio´n de oxı´geno a
diferentes temperaturas. Desde la temperatura ambiente hasta los 450 °C, el oxı´geno es capturado
en las vacantes. Por arriba de los 450 °C se pierde oxı´geno y a los 950 °C hay solo seis a´tomos de
oxı´geno por celda. Cuando la temperatura decae desde los 750 °C a los 600 °C el sistema cambia
de una estructura tetragonal a ortorro´mbica [22].
2.1.3. Resistividad
La resistividad (ρ) del YBCO con dopaje o´ptimo tiene un comportamiento lineal con la tempera-
tura similar al de los metales como se observa en la figura 2.3. La resistividad decrece linealmente
a una tasa de 1,7 a 2,5µΩ cm/K [23].
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Figura 2.3. Gra´fica en funcio´n de la temperatura para el YBCO con diferentes conte-
nidos de oxı´geno (δ ) [23].
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2.1.4. Estructura granular
Los superconductores de alta temperatura crı´tica, son materiales cera´micos que se caracterizan por
tener una estructura granular y estar unidos de´bilmente por uniones Josephson. Los granos son mo-
nocristales que se consideran como superconductores tipo II, por lo que tienen dos campos crı´ticos
(Hc1g y Hc2g) y una corriente intragranular (Jcg) [18]. En estos, tambie´n se encuentra asociado un
potencial de anclaje que determina la dina´mica de vo´rtices en el material. Cuanto mejor sea el
contacto entre los granos, mayor es la densidad de corriente crı´tica que puede llevar la muestra.
Los enlaces de´biles tienen dos campos crı´ticos designados por Hc1 j y Hc1 j y una corriente in-
tergranular Jc j. La limitacio´n en el rendimiento que presentan los HTSC proviene de las de´biles
conexiones en los intergranos, las cuales limitan la capacidad de conduccio´n de corriente y hacen
que la muestra sea ma´s sensible a los campos magne´ticos [6]. La figura 2.4 muestra la estructura
granular de los HTSC.
Figura 2.4. Estructura granular de los HTSC [6].
2.1.5. Para´metros microsco´picos de YBCO
El medio Abrikosov es conformado por los granos, los cuales son unidos por enlaces de´biles (me-
dio Josephson). Los para´metros tı´picos del YBCO para ambos medios se encuentran consignados
en la tabla 2.1 [24].
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Tabla 2.1. Para´metros del YBCO para los granos y medio Josephson a 77 K [24].
Para´metro Medio de Abrikosov Medio Josephson
Campo crı´tico 1 HC1 (Oe) 100−200 0,1−1
Campo crı´tico 2 HC2 (Oe) 100−150 0,05−0,1
Corriente crı´tica en H= 0 (A/cm2) 106 100−500
Potencial de anclaje a 4 K (eV) 1−20 0,2
Tomando en cuenta que en el YBCO, hay una anisotropı´a entre los planos ab y el eje c, los para´me-
tros microestructurales de la tabla 2.2 son relacionados con las dos direcciones ortogonales corres-
pondientes al plano ab y a la direccio´n del eje c [6].
Tabla 2.2. Para´metros del YBCO a 0 K [6].
Para´metro Medio de Abrikosov Medio Josephson
λ‖(0)∼ 1400
Longitud de penetracio´n magne´tica (A˚) λg(0)∼ 4000 λJ ∼ 1×10
4
λ⊥(0)∼ 7000
ξ‖(0)∼ 2−16
Longitud de coherencia (A˚) ξg(0)∼ 6 ξJ ∼ 2500
ξ⊥(0)∼ 1,5−3,0
Para´metro de Ginzburg - Landau (κ ≡ λ
ξ
) κg(0)∼ 660 κJ ∼ 4
2.2. Respuesta magne´tica de HTSC
Los superconductores se pueden dividir en dos clases segu´n sea su comportamiento ante la aplica-
cio´n de un campo magne´tico externo. En primer lugar, se encuentran los superconductores tipo I,
que no permiten la penetracio´n de un campo magne´tico externo a la muestra. En segundo lugar,
esta´n los superconductores tipo II, en los que hay dos valores crı´ticos de campo magne´tico. Por de-
bajo del valor ma´s pequen˜o de campo magne´tico (Hc1), la muestra se encuentra en estadoMeissner.
Al aumentar el campo magne´tico por encima de Hc1, el material se encuentra en una fase denomi-
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nada mixta o de Abrikosov, en la que coexisten el estado normal y superconductor a la vez, en e´ste
estado el campo magne´tico penetra la muestra en una cantidad finita de flujo, denominada vo´rtice.
La aparicio´n de vo´rtices produce disipacio´n de energı´a debida al movimiento de los mismos. A
medida que se incrementa el campo externo, se aumenta el nu´mero de vo´rtices en la muestra hasta
que se alcanza un segundo valor de campo crı´tico Hc2, por encima del cual el material se encuentra
en estado normal [25].
2.2.1. Modelo de Bean
En el modelo de Bean [16], se plantea que la fuerza de anclaje es tan fuerte que no permite el
movimiento de vo´rtices. Al considerar una muestra cilı´ndrica, la penetracio´n del campo magne´tico
esta´ descrita de modo macrosco´pico por
B(r) = µ0(Ha− Jc(R− r)) (2.1)
donde Ha es el campo magne´tico externo, Jc la corriente crı´tica y R el radio de la muestra. Un
para´metro importante en este modelo es el campo de apantallamiento (H∗), el cual es definido
como el valor en el que la induccio´n magne´tica es cero solo en el centro de la muestra. Este se
obtiene de la ecuacio´n (2.1) cuando B(r = 0) = 0
H∗ = JcR (2.2)
Ası´ mismo, se tiene que si la corriente crı´tica (Jc) es muy grande la penetracio´n del campo en
la muestra solo alcanza una distancia pequen˜a, mientras que si la corriente es pequen˜a habra´ una
mayor distancia de penetracio´n del campo magne´tico.
En este modelo, tanto la corriente crı´tica como la profundidad de penetracio´n magne´tica dependen
de la temperatura, de modo que a temperaturas bajas Jc es ma´s grande y se tienen pequen˜as dis-
tancias de penetracio´n del flujo magne´tico, en tanto que a temperaturas altas Jc es ma´s pequen˜a y
se tienen grandes distancias de penetracio´n de flujo magne´tico en la muestra. En la figura 2.5, se
observa el modelo de Bean para una muestra cilı´ndrica [16].
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Figura 2.5. Gra´fica del campo magne´tico en funcio´n del radio de la muestra en el
modelo de Bean [16].
2.2.2. Modelo de estado cr´ıtico (Modelo de Kim)
El modelo de Kim [17] presenta la dependencia de la induccio´n magne´tica con la corriente crı´tica
en forma de una serie de potencias:
α
J
= a0+a1|B|+a2|B
2|+ · · · (2.3)
donde α es una constante que depende de las propiedades del material. Tomando los dos primeros
te´rminos de la serie se tiene:
Jc(B) =∓
α
B0+ |B|
(2.4)
el signo depende del aumento o disminucio´n de la induccio´n magne´tica y B0 es el campo cuando
B→ 0 [17].
2.2.3. Modelo de Kim - Anderson - Mu¨ller
La teorı´a ma´s completa es la presentada en el modelo de Kim - Anderson - Mu¨ller [18], el cual
considera la estructura granular de los superconductores HTSC. Los granos son modelados como
cilindros en un medio Josephson, como se muestra en la figura 2.6, en donde el campo magne´tico
es aplicado a lo largo del eje z.
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Figura 2.6. Granos en el superconductor modelados como cilindros [18].
En el caso de los superconductores HTSC la penetracio´n del campo magne´tico depende de su
intensidad, de este modo si la magnitud del campo es menor que el primer campo crı´tico del medio
Josephson (Hc1J), la corriente inducida en la superficie del material es capaz de no dejar penetrar
el campo magne´tico hasta una distancia llamada longitud de penetracio´n de Josephson (λJ). Esta
longitud de penetracio´n se puede expresar en te´rminos del cuanto de flujo magne´tico (φ0), el radio
de los granos (Rg), la densidad de corriente crı´tica de Josephson (J0) y de la permeabilidad efectiva
(µe f f ), que se deriva del diamagnetismo de los granos superconductores:
λJ =
φ0
4piRgJ0µ0µe f f
(2.5)
con un campo magne´tico aplicado a lo largo del cilindro se tiene que µe f f es dado por:
µe f f = fn+ fs
(
2I1(Rg/λg)
(Rg/λg)I0(Rg/λg)
)
(2.6)
donde fn y fs son las fracciones normal y superconductoras del material, I0 e I1 son las funciones
de Bessel y λg es la longitud de penetracio´n para los granos. Si el campo magne´tico externo es
ma´s grande que Hc1J se comienza a formar vo´rtices en las fronteras de los granos, luego si se
incrementa au´n ma´s el campo las uniones entre los granos empiezan a romperse dejando que los
vo´rtices se muevan dentro de la muestra [18].
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2.3. Susceptibilidad magne´tica AC
La susceptibilidad magne´tica χ se define como la respuesta que tiene un material a un campo
magne´tico externo. En los HTSC la respuesta es no lineal de modo que se deben considerar armo´ni-
cos en su respuesta. Para un campo externo dado por una excitacio´n sinusoidadal con frecuencia ω
(H =H0 cos(ωt)), conviene escribir~B y ~M como una serie de Fourier. El promedio de la densidad
de flujo local dentro del superconductor viene dado por [8]:
〈B〉= µ0H0
∞
∑
n=1
[µ ′n cos(nωt)+µ
′′
n sin(nωt)] (2.7)
Los coeficientes µ ′n y µ
′′
n son las partes real e imaginaria de la permeabilidad relativa µn, al multi-
plicar la ecuacio´n 2.7 por cos(ωt) e integrando desde 0 a T = 2pi/ω se tiene:
2pi/ω∫
0
〈B〉cos(ωt)dt = µ0H0
( pi
ω
)
µ ′1 (2.8)
de forma similar, si se multiplica la ecuacio´n 2.7 por sin(nωt) y se integra en el mismo periodo, se
obtiene:
2pi/ω∫
0
〈B〉sin(ωt)dt = µ0H0
( pi
ω
)
µ ′′1 (2.9)
tomando en cuenta que: µ = 1+ χ , se puede definir el te´rmino real e imaginario de la susceptibi-
lidad como:
χ ′1 =

 ω
piµ0H0
2piω∫
0
〈B〉cos(ωt)dt

−1 (2.10)
χ ′′1 =
ω
piµ0H0
2piω∫
0
〈B〉sin(ωt)dt (2.11)
Ası´, la magnetizacio´n (~M = χ~H) se expresa en te´rminos de una serie de Fourier de la siguiente
forma:
M(t) = H0
∞
∑
n=1
[χ ′n cos(nωt)+χ
′′
n sin(nωt)] (2.12)
Los coeficiente χ ′ y χ ′′ son la parte real e imaginaria de la susceptibilidad magne´tica AC y esta´n
asociadas a las respuestas en fase y desfase del material [8]. La susceptibilidad del material puede
ser expresada en te´rminos de una componente real e imaginaria como: χc = χ
′+ iχ ′′, de modo que
la magnetizacio´n puede ser reescrita de la siguiente forma:
M(t) = Re{χcHae
−iωt}= χHaRe{e
−i(ωt−ϕ)} (2.13)
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Las pe´rdidas de energı´a en los superconductores se deben a dos causas principalmente. La primera
es la pe´rdida por histe´resis, la cual es definida como el a´rea de la curva de la misma. Esta pe´rdida es
estudiada en los modelos de Kim - Anderson [17] y Bean [26]. La segunda causa es la perdida por
flux flow que corresponde a las fuerzas de viscosidad que se oponen al movimiento de los vo´rtices,
e´sta pe´rdida es importante en frecuencias superiores a kHz.
2.3.1. Pe´rdidas AC
Para un cilindro inmerso en un campo paralelo al eje z, el teorema de Poynting nos permite calcular
la energı´a W disipada, por unidad de volumen y por ciclo, como: W =
AH
µ0
, donde el numerador
es el a´rea de la curva de histe´resis [6]. El modelo de Clem [24], muestra la relacio´n entre AH y la
susceptibilidad magne´tica:
AH =
∮
BdH = µ0ωH
2
0
2pi/ω∫
0
[
∞
∑
n=1
χ ′n cos(nωt)+χ
′′
n sin(nωt)
]
sin(ωt)dωt (2.14)
de la ortogonalidad de los armo´nicos, la expresio´n anterior se reduce a:
AH = µ0ωH
2
0
T∫
0
χ ′′1 sin
2(ωt)dt = µ0ωH
2
0 χ
′′
1 pi (2.15)
Este resultado permite relacionar la parte imaginaria de la susceptibilidad con las pe´rdidas en un
ciclo [24].
En resumen, la parte real de la susceptibilidad magne´tica brinda informacio´n sobre el campo
magne´tico aplicado y la corriente crı´tica, mientras que la parte imaginaria de la susceptibilidad
es un indicador de las pe´rdidas [7].
2.3.2. Ana´lisis gra´fico de la susceptibilidad magne´tica AC
La susceptibilidad magne´tica en los HTSC presenta dos componentes: una real (χ ′) y una ima-
ginaria (χ ′′), las cuales representan la respuesta en fase y desfase del material respectivamente.
Cuando se grafica las componentes de la susceptibilidad magne´tica en funcio´n de la temperatura,
se obtienen dos curvas como se ilustra en la figura 2.7 [6].
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Figura 2.7. Representacio´n gra´fica de la parte imaginaria y real de la susceptibilidad
magne´tica en funcio´n de la temperatura en los HTSC [6].
La temperatura crı´tica es obtenida para los medios de Abrikosov (parte granular) y Josephson (en-
laces de´biles), a partir de la curva imaginaria de la susceptibilidad magne´tica, en donde se observan
dos picos en diferentes valores de temperatura, referentes a la transicio´n de cada medio. El pico
ma´s pequen˜o (Tpg) se debe a pe´rdidas dentro de los granos y el segundo pico (Tp j) esta´ asociado
a las pe´rdidas en el medio Josephson. La parte real de la susceptibilidad suministra informacio´n
sobre el diamagnetismo y la fraccio´n superconductora presentes en el material [6].
El ma´ximo en el pico de χ ′′ en Tpg indica la ma´xima penetracio´n del flujo magne´tico, cuando los
vo´rtices entran hasta el centro de los granos. En este caso se aplica la ecuacio´n 2.2, para obtener la
densidad de corriente crı´tica:
Jcg(Tpg) =
H0(Tpg)
Rg
=
H∗g
Rg
(2.16)
donde Jcg es la densidad de corriente crı´tica intragranular, que depende de la amplitud del campo
magne´tico (H0) y del radio de los granos (Rg). El valor de H0 es constante y Rg es obtenido con la
microscopı´a electro´nica de barrido.
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En el otro ma´ximo a Tp j
Jc j(Tp j) =
H0(Tp j)
µe f fw
=
H∗J
µe f fw
(2.17)
La densidad de corriente intergranular Jc j, depende de la amplitud del campo magne´tico, de la
permeabilidad efectiva µe f f , la cual esta´ definida en la ecuacio´n 2.6 y de w que es el taman˜o de la
muestra.
La fraccio´n superconductora fs, es entendida como la fraccio´n de granos superconductores pre-
sentes en la muestra, e´sta es calculada al tomar en cuenta que en el punto Td de la figura 2.7, los
granos esta´n en el estado Meissner y el medio Josephson en estado normal [6]. La susceptibilidad
total de la muestra es escrita como: χ = fnχJ + fsχg. El primer te´rmino proviene del medio Jo-
sephson y el segundo hace referencia al medio granular. Cuando la temperatura es igual a Td , χJ
se hace cero y χg =−1, por lo que:
χ(Td) =− fs =⇒
{
χ ′(Td) =− fs
χ ′′(Td) = 0
(2.18)
ya que el medio Josephson esta´ en estado normal y el medio granular en diamagnetismo perfecto,
la componente real χ ′ en Td da la fraccio´n superconductora.
La homogeneidad de la muestra es determinada mediante el ancho de los picos de la curva de
la componente imaginaria de la susceptibilidad. Cuando todos los granos de la muestra presen-
tan una misma temperatura crı´tica los picos tienen una forma angosta, mientras que si los granos
presentan diferentes temperaturas crı´ticas los picos son ensanchados.
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Resumen
Se elaboraron tres grupos de muestras volume´tricas de YBCO en forma de pastilla en las que se
vario´ la presio´n de compactacio´n de 191,03 MPa a 445,74 MPa (primer grupo), la temperatura en
el ciclo te´rmico del sinterizado de 700 °C a 1000 °C (segundo grupo) y el porcentaje de adicio´n
de plata del 0% al 20% (tercer grupo). Todas las muestras fueron obtenidas mediante el me´todo
de reaccio´n de estado so´lido y caracterizadas estructural, granular y cualitativamente, por medio
de la difraccio´n de rayos X (DRX), de la te´cnica de microscopı´a electro´nica de barrido (MEB) y
del efecto Meissner, respectivamente. En u´ltimo lugar, se describe la te´cnica experimental de la
susceptibilidad magne´tica AC.
3.1. Elaboracio´n de las muestras de YBCO
3.1.1. Me´todo de reaccio´n qu´ımica de estado so´lido
La te´cnica utilizada para la elaboracio´n de las muestras de YBCO fue el me´todo de reaccio´n de
estado so´lido (MRES), considerado de uso esencial en la preparacio´n de o´xidos mixtos como es el
caso de las perovskitas [27].
El me´todo consiste en mezclar reactivos so´lidos en un mortero, de forma tal que se disminuya
el taman˜o del grano y se combinen. Despue´s del macerado, el polvo resultante es compactado
a mano para ser llevado al proceso de calcinacio´n, en el cual la reaccio´n quı´mica de los o´xidos
precursores tiene lugar, forma´ndose el compuesto YBa2Cu3O7−δ . Posteriormente, se vuelve a ma-
cerar el compuesto por un tiempo determinado y se realiza el proceso de sinterizacio´n, en e´ste
se busca eliminar impurezas y la unio´n por difusio´n de las partı´culas. En casi todos los casos la
temperatura de calcinacio´n es menor a la de sinterizacio´n. Toda la te´cnica presenta simplicidad y
provee al compuesto de estructura granular [27].
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3.1.1.1. Determinacio´n del valor de masa de los o´xidos precursores y macerado
Para la elaboracio´n de las muestras se utilizaron los siguientes reactivos: carbonato de bario (BaCO3),
o´xido de cobre (CuO) y o´xido de itrio (Y2O3), todos ellos con una pureza del 99,0%. Los reactivos
fueron mezclados en un mortero de agata en proporcio´n estequiome´trica de acuerdo a la reaccio´n
quı´mica:
Y2O3+4BaCO3+6CuO→ 2YBa2Cu3O7+4CO2 (3.1)
La cantidad utilizada para cada uno de los reactivos fue pesada mediante una balanza analı´tica
marca Ohaus-Adventurer modelo AR0640 con una precisio´n de 0,0001 g. Las pastillas tuvieron
una masa de 2,8002 g, la cantidad necesaria de cada reactivo para producir estas muestras se
observa en la tabla 3.1.
Tabla 3.1. Cantidad de cada reactivo para obtener 2,8002 g de YBCO.
Y2O3 BaCO3 CuO YBa2Cu3O7−δ
(±0,0001) g (±0,0001) g (±0,0001) g (±0,0001) g
0,4237 g 1,4811 g 0,8955 g 2,8002 g
Los reactivos fueron macerados por dos horas hasta obtener una sustancia homoge´nea de color
gris-negro.
3.1.1.2. Calcinacio´n
La mezcla obtenida es colocada en crisoles y llevada a un horno (Equifar HMDO3) a 900 °C por
un perı´odo de 20 horas. Posteriormente, se macera nuevamente a fin de facilitar la reaccio´n de toda
la mezcla y se vuelve a repetir el proceso anterior. El ciclo te´rmico de la etapa de calcinacio´n se
muestra en la figura 3.1. Al terminar el proceso de calcinacio´n, se extrajo de todas las muestras una
pequen˜a cantidad del material para ser analizada por difraccio´n de rayos X, con el fin de verificar
que la estructura cristalina de las muestras fuera la correcta. Seguido a esto, todas las muestras
fueron nuevamente maceradas en el mortero durante un perı´odo de dos horas, hasta que se obtuvo
un polvo homoge´neo de color negro.
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Figura 3.1. Ciclo te´rmico del proceso de calcinacio´n para los tres grupos de muestras
de YBCO.
3.1.1.3. Elaboracio´n de los tres grupos de muestras de YBCO
A continuacio´n, se fabricaron tres grupos de muestras: El primer grupo, tuvo presiones de compac-
tacio´n de 191,03 MPa, 254,71 MPa, 318,39 MPa, 382,07 MPa y 445,74 MPa y un ciclo te´rmico
de sinterizado de 900 °C. Las muestras de este grupo fueron identificadas con la notacio´n {P}.
El segundo grupo de muestras, tuvo cambios en la temperatura del ciclo te´rmico del sinteriza-
do, tomando valores de 700 °C, 800 °C, 900 °C y 1000 °C. La presio´n de compactacio´n para todas
fue de 445,74 MPa. Las muestras correspondientes a este grupo son nombradas con la letra {T}.
El u´ltimo grupo tuvo la adicio´n de o´xido de plata (Ag2O) en porcentajes del 5%, 10%, 15% y
20% de la masa total de cada muestra. La presio´n de compactacio´n para todas las muestras fue de
445,74 MPa y la temperatura en el sinterizado fue de 900 °C. Las muestras de este grupo fueron
identificadas con la letra {X}.
3.1.1.4. Compactacio´n
Antes de llevar a cabo el proceso de sinterizacio´n, las muestras en polvo fueron colocadas en
una matriz de acero para ser compactadas mediante una prensa hidra´ulica que aplico´ una fuerza
uniaxial a las muestras durante cinco minutos. Las dimensiones de las muestras al final de la
compactacio´n se observan en la figura 3.2.
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Figura 3.2. Dimensiones de la muestra esta´ndar de YBCO obtenida al final del proceso
de sinterizado.
3.1.1.5. Sinterizacio´n
El proceso de sinterizado de las muestras del primer y tercer grupo realizo´ a una temperatura de 900
°C durante 24 horas, siguiendo el ciclo te´rmico de la figura 3.3. En el intervalo de enfriamiento de
los 500 °C a 300 °C todas las muestras de los tres grupos tuvieron un flujo constante de oxı´geno de
0,03 L/min durante un perı´odo de 24 horas. En la etapa de sinterizado se mejoran las propiedades
meca´nicas de la muestra, teniendo lugar el crecimiento y acoplamiento meca´nico entre los granos.
Despue´s de esta etapa el material es superconductor, gracias al proceso de oxigenacio´n.
900
500
300
22
9 33 53 77
Flujo de oxígeno
T (°C)
off t (h)
Figura 3.3. Ciclo te´rmico del sinterizado para las muestras de YBCO del primer y
tercer grupo.
Finalmente, las pastillas obtenidas son cortadas y perfiladas en forma de cilindros. Esta geometrı´a
es escogida, ya que facilita la medicio´n de susceptibilidad AC y los ca´lculos de corrientes crı´ticas.
Adema´s, el factor de desmagnetizacio´n es minimizado. En la figura 3.4 se ilustra todo el proceso de
fabricacio´n de los tres grupos de muestras superconductoras de YBCO empleadas en este estudio.
26 3 Metodologı´a
Figura 3.4. Proceso de fabricacio´n de la muestras de YBCO.
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En la tabla 3.2 se presenta la identificacio´n y para´metros de fabricacio´n para las trece muestras de
YBCO elaboradas.
Tabla 3.2. Clasificacio´n e identificacio´n de los para´metros de elaboracio´n de las mues-
tras fabricadas.
Presio´n de Temperatura en el Porcentaje de
Nombre compactacio´n (MPa) sinterizado (°C) plata adicionada (%)
3 P 191,03 900 0
4 P 254,71 900 0
5 P 318,39 900 0
6 P 382,07 900 0
7 P 445,74 900 0
7 T 445,74 700 0
8 T 445,74 800 0
9 T 445,74 900 0
10 T 445,74 1000 0
0 X 445,74 900 0
5 X 445,74 900 5
10 X 445,74 900 10
15 X 445,74 900 15
20 X 445,74 900 20
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3.2. Caracterizacio´n estructural: Difraccio´n de rayos X
(DRX)
La te´cnica de difraccio´n de rayos X, es un me´todo no destructivo utilizado en la identificacio´n y
caracterizacio´n de la materia cristalina, mediante la aplicacio´n de un haz de rayos X que interactu´a
con los electrones de un determinado material. En la figura 3.5, se muestra co´mo los rayos X de
longitud de onda λ inciden sobre dos planos de a´tomos paralelos y son difractados en un a´ngulo θ .
A fin de obtener un ma´ximo en la intensidad difractada debe cumplirse la ecuacio´n 3.2 conocida
como ley de Bragg:
λ = 2dhkl sin(θhkl) (3.2)
donde, dhkl es la distancia entre planos ato´micos cuya magnitud se encuentra en funcio´n de los
ı´ndices de Miller (h,k, l) que representan la orientacio´n de los planos de la estructura cristalina
y θhkl es el a´ngulo de difraccio´n con respecto al plano. Este a´ngulo contiene informacio´n sobre
el ordenamiento de los a´tomos. En este caso, la direccio´n en la que sale el haz difractado con
interferencia constructiva forma un a´ngulo θ con la superficie de la familia de planos que difracta;
de modo que se tiene un a´ngulo 2θ con respecto a la direccio´n del haz de rayos X incidente.
Figura 3.5. Difraccio´n de los rayos X por los planos de un cristal.
Las ondas difractadas producen una intensidad ma´xima en un detector si ambas llegan en fase a
e´ste, de forma tal que se puede obtener una gra´fica de la intensidad de la radiacio´n que llega al
detector en funcio´n del a´ngulo θ , exhibiendo picos que cumplen la condicio´n de Bragg, a esta
representacio´n se le denomina difractograma.
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La identificacio´n de fases se realiza mediante la te´cnica conocida como me´todo de difraccio´n de
polvo policristalino, en el cual cada grano esta´ conformado por uno o varios cristales en los que
hay diferencias de taman˜o y orientacio´n. En este me´todo, la muestra es colocada en una plataforma
cilı´ndrica giratoria. Cuando el haz de rayos X incide sobre la muestra solo ciertos grupos de planos
van a estar alineados a un a´ngulo θ que satisface la condicio´n de Bragg. De este modo, el detector
percibe una sen˜al de la radiacio´n difractada (ver figura 3.6). No obstante, la radiacio´n puede ser
observada desde muchos a´ngulos pero solo los planos reticulares de la red que contienen un gran
nu´mero de a´tomos son los que reflejan los rayos X de modo constructivo. En seguida, los datos son
registrados en un computador en el que se obtiene la gra´fica del nu´mero de cuentas por segundo
en funcio´n de un a´ngulo 2θ .
Figura 3.6. Geometrı´a para la toma de difractogramas.
En el difractograma se identifican las fases a partir de la comparacio´n de las posiciones e intensi-
dades de los picos de difraccio´n con los reportados en la base de datos, como la elaborada por el
ICDD (International Centre for Diffraction Data) [28]. Los sistemas de ana´lisis poseen diferentes
tipos de algoritmos de bu´squeda e identificacio´n que proveen el nu´mero de reflexiones de Bragg
que pueden coincidir en posicio´n e intensidad con los registrados en la base de datos.
La caracterizacio´n estructural de las muestras de YBCO, se realizo´ mediante el difracto´metro de
rayos X mostrado en la figura 3.7, del departamento de fı´sica de la Universidad Nacional de Co-
lombia, marca X-Pert PRO MPD, de la empresa Panalytical. Los patrones de difraccio´n obtenidos
por el equipo fueron obtenidos con un voltaje de aceleracio´n de 45 kV y una corriente de 40 mA
con la lı´nea monocroma´tica Kα del cobre (Cu- K de longitud de onda 1,540598 A˚) con un tiempo
por paso de 8 s y un taman˜o de paso de 0,020° en modo continuo, desde 2θ = 20° hasta 80°.
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Figura 3.7. Equipo de difraccio´n de rayos X del Departamento de Fı´sica de la Univer-
sidad Nacional de Colombia [29].
La identificacio´n de fases y ana´lisis de patrones de difraccio´n se desarrollo´ usando el software
X’pertHighscore versio´n 2.1.2, elaborado por PANalytical [30] (software disponible en el labora-
torio de rayos X de la Universidad Nacional de Colombia).
3.3. Caracterizacio´n microestructural: Microscop´ıa
electro´nica de barrido (MEB)
La microscopı´a electro´nica de barrido (MEB) permite obtener informacio´n sobre la morfologı´a,
porosidad, microestructura, orientacio´n granular y composicio´n de una gran variedad de materia-
les. En esta te´cnica, se detecta la respuesta que tiene la muestra al ser impactada por un haz de
electrones que es generado por emisores termoio´nicos.
El equipo de MEB cuenta con una serie de lentes que focalizan y hacen incidir el haz sobre la
muestra, el impacto genera electrones denominados electrones secundarios y electrones retrodis-
persados. Cada uno de ellos brinda un tipo de informacio´n diferente. Los electrones son registrados
por un detector que convierte las sen˜ales detectadas en una imagen [31]. La figura 3.8 presenta los
componentes principales del microscopio electro´nico.
La estructura granular de las muestras de YBCO fue estudiada por MEB, utilizando un micros-
copio JEOL JSM-6490LV con resolucio´n de 3.0 nm en el modo de alto vacı´o de la Universidad
de los Andes, el cual se observa en la figura 3.9. Este microscopio tiene un detector de electrones
secundarios tipo E-T (Everhart-Thornley), un detector de electrones retrodispersados de estado
so´lido multielementos, un detector de espectroscopı´a por dispersio´n de energı´a de rayos X (EDS)
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y un detector de electrones secundarios para observaciones en el modo de bajo vacı´o. La o´ptica
electro´nica del equipo permite magnificaciones desde 5X hasta 300.000X.
Figura 3.8. Componentes principales de un microscopio electro´nico de barrido [32].
Figura 3.9. Equipo de microscopia electro´nica de barrido [33].
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Una vez obtenidas las ima´genes de MEB, se determino´ el taman˜o granular en cada muestra utili-
zando el programa ImageJ, el cual permitio´ obtener la estadı´stica de las dimensiones de los granos.
En el programa, el primer paso fue ajustar la escala entre la unidad de longitud (µm) y su corres-
pondencia al nu´mero de pixeles. Posteriormente, se fueron tomando granos de diferentes partes de
la imagen con el fin de generar una tabla de datos de cada una de las longitud medidas. Finalmente,
los datos obtenidos fueron importados a Origin 8.0, para obtener el taman˜o granular promedio. La
figura 3.10 muestra el proceso de medida realizado por el programa.
Figura 3.10. Ana´lisis realizado en ImageJ para la determinacio´n promedio del taman˜o
granular.
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3.4. Caracterizacio´n cualitativa: Efecto Meissner
En esta etapa se verifico´ cualitativamente que las pastillas obtenidas presentaban levitacio´n magne´ti-
ca debida a una de las propiedades fundamentales de los superconductores. Lo anterior se consi-
guio´, siguiendo dos procesos distintos. En el primero, denominado ZFC (Zero Field Cooling), se
coloco´ las pastillas superconductoras en una caja de Petri y sobre ellas se vertio´ nitro´geno lı´quido
(LN2) de manera que se enfriaran las muestras, luego se coloco´ un pequen˜o ima´n permanente sobre
la muestra y se observo´ la levitacio´n de e´ste, como se muestra en la figura 3.11.
Figura 3.11. Efecto Meissner efectuado a las muestras de YBCO.
El segundo proceso, denominado FC (Field Cooling), consistio´ en que a temperatura ambiente se
ubico´ el ima´n sobre la pastilla. Luego, se vertio´ LN2 encima de estos dos y se espero´ a que la
muestra alcanzara la temperatura crı´tica, de modo tal que el ima´n nuevamente levitara.
3.5. Te´cnica experimental de susceptibilidad magne´tica
AC
Para realizar las medidas de susceptibilidad magne´tica AC, se utilizo´ el montaje experimental de
la figura 3.12, el cual contiene los siguientes instrumentos:
Criostato
Osciloscopio
Controlador de temperatura (Lake shore modelo 332)
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Amplificador Lock-in (Stanford Research, modelo SR830)
Circuito de compensacio´n de fase (Fabricado)
Sistema de bobinas (Fabricado)
Programa de adquisicio´n de datos (Labview 8.5)
PC
Figura 3.12. Montaje experimental de la te´cnica de medicio´n de susceptibilidad
magne´tica AC
En la parte inferior del criostato, se ubico´ el portamuestras dentro del sistema con tres bobinas:
una de ellas es la bobina primaria o de campo que genera un campo magne´tico externo, el cual en-
vuelve las otras dos bobinas, llamadas secundarias o de pickup, las cuales miden la susceptibilidad
magne´tica. Estas bobinas se encontraban conectadas en antiserie, idealmente se esperarı´a que sin
muestra la sen˜al medida en las bobinas sea cero. Sin embargo, hay un voltaje residual, del orden
de los milivoltios, debido a que las bobinas nunca tienen exactamente la misma geometrı´a. Lo an-
terior, hace que sea necesario un circuito de compensacio´n de fase, que elimina la sen˜al residual.
En la parte superior del criostato, se encuentran las conexiones al osciloscopio y al controlador
de temperatura, los cuales a su vez esta´n conectados a un computador desde el cual se dan las
instrucciones a los instrumentos de medicio´n para el manejo, almacenamiento y representacio´n
gra´fica de los datos obtenidos, por medio del programa Labview 8.5.
La muestra superconductora fue depositada en un portamuestras de zafiro, el cual tiene forma
cilı´ndrica (ver figura 3.13). El material del portamuestras garantiza que no haya contacto ele´ctrico
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entre la muestra YBCO y las bobinas. El portamuestras es colocado en el interior de una de las
bobinas secundarias. El campo magne´tico aplicado es homoge´neo en la regio´n de la muestra, con
una amplitud de 1,26 Oe.
24 mm
14 mm
2 mm
5 mm
2 mm
3 mm
50 mm
20 mm
Bobina
Secundaria
Portamuestras
Muestra
Arandela
de cobre
Dedo Frío
(Parte del equipo)
Bobina
exterior
Figura 3.13. Portamuestra y corte transversal de las bobinas utilizadas en el criostato.
Luego, el oscilador interno del Lock-in genera una sen˜al de voltaje de salida de referencia. Este a
su vez esta´ conectado en serie a una resistencia muy grande de modo que el oscilador actu´a como
una fuente de corriente. El voltaje inducido, despue´s de sustraer el voltaje residual, es medido me-
diante el amplificador Lock-in.
El amplificador Lock- in midio´ simulta´neamente los valores de voltaje en fase y en cuadratura
de la corriente que alimentaba la bobina primaria, de modo que se pudo calcular las componentes
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reales e imaginarias de la susceptibilidad.
Una vez colocada la muestra dentro del sistema de bobinas conce´ntricas, se sometio´ esta a un
campo magne´tico alterno, dado por:
Ha = H0 cos(ωt) (3.3)
donde H0 es la amplitud del campo magne´tico aplicado y ω es la frecuencia de oscilacio´n del
campo. El voltaje medido a trave´s de las dos bobinas secundarias viene dado por: V (t) = −
dφ
dt
,
por lo que el flujo magne´tico en las bobinas secundarias fue:
φ = µ0pia
2nM(t) (3.4)
donde M(t) es la magnetizacio´n dentro de la muestra, n es el nu´mero de espiras y a es el radio de
las bobinas, de este modo el voltaje medido fue:
V (t) =−µ0pia
2n
dM(t)
dt
(3.5)
tomando la expresio´nM(t) de la ecuacio´n 2.12 (seccio´n 2.3) y deriva´ndola con respecto al tiempo
se obtuvo:
V (t) = µ0pia
2ωH0n
∞
∑
n=1
(χ ′n sin(nωt)−χ
′′
n cos(nωt)) (3.6)
siendo V0 = µ0pia
2ωH0n, de este modo:
V (t) =V0
∞
∑
n=1
(χ ′n sin(nωt)−χ
′′
n cos(nωt)) (3.7)
Para observar el comportamiento de las componentes real e imaginaria de la susceptibilidad magne´ti-
ca en funcio´n de la temperatura, se vario´ la temperatura en el criostato desde la temperatura am-
biente hasta los 77 K.
Cap´ıtulo 4.
Resultados y ana´lisis
Resumen
En este capı´tulo se muestran los resultados y ana´lisis de cada una de las caracterizaciones realizadas
por difraccio´n de rayos X, microscopı´a electro´nica de barrido y susceptibilidad magne´tica AC para
los tres grupos de muestras en las que se cambio´ la presio´n de compactacio´n, temperatura en el
ciclo te´rmico del sinterizado y el contenido de plata adicionada. Adema´s, se presenta la discusio´n
de los datos obtenidos encontrando los para´metros de fabricacio´n o´ptimos para el aumento de la
temperatura crı´tica, fraccio´n superconductora y densidad de corriente intergranular.
4.1. Difraccio´n de RX (DRX)
El patro´n de difraccio´n de rayos X para el YBCO - 123, es mostrado en la figura 4.1, el cual
sirvio´ de referencia para la comparacio´n con los resultados obtenidos en cada grupo de muestras.
Figura 4.1. Difractograma de rayos X para el YBCO - 123, obtenido del programa
CaRIne Crystallography 3.1. [34].
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4.1.1. Cambio en la presio´n de compactacio´n
Los difractogramas de las muestras de YBCO en las que se cambio´ la presio´n de compactacio´n
de 191,03 MPa a 445,74 MPa se observan en la figura 4.2, la mayorı´a de los picos identificados
corresponden a reflexiones caracterı´sticas del YBCO - 123, tambie´n se observa que no hay cambios
considerables en la intensidad de los picos conforme aumenta la presio´n.
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En la figura 4.2, se observa que las muestras del grupo {P} presentan picos correspondientes a
reflexiones del o´xido de itrio, identificados en los difractogramas con el sı´mbolo *. Los patrones
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Figura 4.2. Difractogramas para las muestras de YBCO en las que se vario´ la presio´n
de compactacio´n de 191,03 MPa a 445,74 MPa. La mayorı´a de los picos pertenecen a
las reflexiones caracterı´sticas de YBCO - 123. El sı´mbolo * representa reflexiones de
o´xido de itrio.
de difraccio´n correspondientes al o´xido de itrio y o´xido de cobre se encuentran en el ape´ndice A.
Para conocer la estructura, grupo espacial y para´metros de red obtenidos en las muestras del grupo
{P} se realizo´ un refinamiento Rietveld en el programa MAUD (Materials Analysis Using Diffrac-
tion) versio´n 2.44 [35], al comparar el difractograma calculado de la superposicio´n de las fases
de YBCO y CuO con el difractograma experimental. Un ejemplo del refinamiento realizado se
presenta en la figura 4.3 para la muestra 7 P, donde se obtuvo χ2 = 2 y Rwp = 11%.
Figura 4.3. Refinamiento Rietveld para la muestra 7 P. Los puntos negros representan
el patro´n de difraccio´n experimental, la lı´nea continua roja representa el patro´n cal-
culado y en la parte inferior de la gra´fica, la curva negra indica la diferencia entre el
patro´n calculado y el experimental.
Todas las muestras {P} exhibieron un sistema cristalino ortorro´mbico con grupo espacial Pmmm.
Los para´metros de red y las fases identificadas en cada muestra se encuentran en la tabla 4.1. Los
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valores en los para´metros de red muestran cambios aleatorios no relacionados con el aumento de
la presio´n de compactacio´n.
Tabla 4.1. Para´metros de red para muestras elaboradas de YBCO con presiones de
compactacio´n de 191,03 MPa a 445,74 MPa.
Muestra a±0,0004 (A˚) b±0,0006 (A˚) c±0,0022 (A˚) Fases identificadas
3 P 3,8210 3,8870 11,6950 YBa2Cu3O6,9, Y2O3
4 P 3,8213 3,8902 11,6774 YBa2Cu3O6,9, Y2O3
5 P 3,8198 3,8873 11,6505 YBa2Cu3O6,93, Y2O3
6 P 3,8180 3,8890 11,6680 YBa2Cu3O6,94, Y2O3
7 P 3,8193 3,8847 11,6834 YBa2Cu3O6,96, Y2O3
Los valores del contenido de oxı´geno (7− δ ) presentes en las fases identificadas de la tabla 4.1
indican un incremento de este valor conforme aumenta la presio´n de compactacio´n de la muestras.
Este aspecto es discutido ma´s adelante con los resultados de χAC y Tc obtenidos para cada muestra.
El aumento en (7−δ ) coincide con los resultados reportados por Hermiz [36] y Alago¨z [37].
4.1.2. Cambio en la temperatura de sinterizado
La figura 4.4 muestra los difractogramas de las muestras de YBCO en las que se cambio´ la tempe-
ratura del sinterizado. En e´stas se observa los picos caracterı´sticos del YBCO - 123 y las muestras
7 T y 8 T presentan picos correspondientes al o´xido de itrio (*) y o´xido de cobre (☼), por lo que a
temperaturas de sinterizado de 700 °C y 800 °C se favorece la formacio´n de fases secundarias.
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Figura 4.4. Difractogramas para las muestras de YBCO en las que se vario´ la tem-
peratura de sinterizado de 700 °C a 1000 °C. La mayorı´a de los picos pertenecen a
las reflexiones caracterı´sticas de YBCO - 123. El sı´mbolo * representan reflexiones de
o´xido de itrio y el sı´mbolo ☼ reflexiones al o´xido de cobre.
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Para conocer la estructura, grupo espacial y para´metros de red obtenidos en las muestras del grupo
{T} se realizo´ un refinamiento Rietveld en el programa MAUD versio´n 2.44 [35], al comparar el
difractograma calculado de la superposicio´n de las fases de YBCO, CuO y Y2O3 con el difrac-
tograma experimental. Un ejemplo del refinamiento realizado en el grupo {T} se presenta en la
figura 4.5 para la muestra 7 T, donde se obtuvo χ2 = 2,6 y Rwp = 9%.
Figura 4.5. Refinamiento Rietveld para la muestra 7 T. Los puntos negros representan
el patro´n de difraccio´n experimental, la lı´nea continua roja representa el patro´n cal-
culado y en la parte inferior de la gra´fica, la curva negra indica la diferencia entre el
patro´n calculado y el experimental.
Todas las muestras en las que se cambio´ la temperatura del sinterizado mostraron una estructura
ortorro´mbica con grupo espacial Pmmm, los para´metros de red obtenidos por el ana´lisis de DRX
se presentan en la tabla 4.2, en ella se observa que el para´metro c disminuye con el aumento de la
temperatura hasta el valor de los 900 °C, esto es debido a una variacio´n en el contenido de oxı´geno
causado por el incremento en la temperatura de sinterizado tal y como lo reporta Prikhna y cola-
boradores [38].
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Tabla 4.2. Para´metros de red para muestras elaboradas de YBCO con diferentes tem-
peraturas de sinterizado.
Muestra a±∆a (A˚) b±∆b (A˚) c±∆c (A˚) Fases identificadas
7 T 3,8274±0,0009 3,8777±0,0014 11,6880±0,0043 YBa2Cu3O7, Y203, CuO
8 T 3,8286±0,0004 3,8874±0,0005 11,6772±0,0020 YBa2Cu3O6,82, Y203
9 T 3,8180±0,0005 3,8890±0,0006 11,6680±0,0020 YBa2Cu3O6,74
10 T 3,838±0,034 3,8885±0,0040 11,7284±0,0010 YBa2Cu3O6,76
4.1.3. Variacio´n en el porcentaje de plata
La figura 4.6 presenta los patrones de difraccio´n para la muestra de YBCO en los que se vario´ el
porcentaje de plata desde el 0% al 20%. En todas las muestras se identificaron dos picos, co-
rrespondientes a la Ag: (111) y (200), sen˜alados en los difractogramas con el sı´mbolo •. De la
observacio´n individual de estos picos en los difractogramas se indica la presencia de la plata como
una fase separada a la del YBCO - 123, esto es acorde a lo reportado por Azambuja y colabo-
radores [39], Nazarzadehmoafi y colaboradores [40], Hascice y colaboradores [41], Salamati y
colaboradores [42] y Castro [43].
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Figura 4.6. Difractogramas para las muestras de YBCO en las que se vario´ el porcen-
taje de plata de 5% al 20%.
En los difractogramas se observa un incremento en la intensidad de los picos de Ag causado por
el aumento en el porcentaje de plata adicionada en las muestras. La intensidad en los picos del
YBCO no muestra cambios considerables.
Para conocer la estructura, grupo espacial y para´metros de red obtenidos en las muestras del grupo
{X} se realizo´ un refinamiento Rietveld en el programa MAUD versio´n 2.44 [35], al comparar
el difractograma calculado de la superposicio´n de las fases de YBCO, CuO, Y2O3 y Ag con el
difractograma experimental. Un ejemplo del refinamiento realizado al grupo {X} se presenta en la
figura 4.7 para la muestra 15 X, donde se obtuvo χ2 = 2,5 y Rwp = 9%.
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Figura 4.7. Refinamiento Rietveld para la muestra 15 X. Los puntos negros represen-
tan el patro´n de difraccio´n experimental, la lı´nea continua roja representa el patro´n
calculado y en la parte inferior de la gra´fica, la curva negra indica la diferencia entre
el patro´n calculado y el experimental.
Con el ana´lisis de rayos X, se determino´ que las muestras exhiben un sistema cristalino ortorro´mbi-
co con grupo espacial Pmmm. La tabla 4.3 reu´ne los valores obtenidos en los para´metros de red de
la celda unitaria y las fases encontradas en cada muestra.
Tabla 4.3. Para´metros de red para muestras elaboradas de YBCO con diferentes con-
tenidos de Ag.
Muestra a(A˚) b(A˚) c(A˚) Fases identificadas
0 X 3,8180±0,0004 3,8890±0,0007 11,6680±0,0022 YBa2Cu3O6,74, Y203
5 X 3,8362±0,0010 3,8808±0,0020 11,7286±0,0060 YBa2Cu3O6,55, Ag, Y203
10 X 3,8300±0,0009 3,8750±0,0013 11,6900±0,0050 YBa2Cu3O6,5, Ag, Y203
15 X 3,8091±0,0020 3,8788±0,0040 11,636±0,012 YBa2Cu3O6,91, Ag, Y203
20 X 3,8250±0,0025 3,8860±0,0051 11,660±0,020 YBa2Cu3O6,7, Ag, Y203
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Un primer aspecto a notar de los resultados de la tabla 4.3, es el hecho de que aunque todas las
muestras tuvieron el mismo proceso te´rmico y la misma oxigenacio´n, hay una disminucio´n en el
contenido de oxı´geno al aumentar el porcentaje de plata. Lo anterior se debe a la capacidad que
tiene la plata de absorber o liberar oxı´geno facilitando la difusio´n de este en las muestras [12].
4.2. Microscop´ıa Electro´nica de Barrido (MEB)
4.2.1. Cambio en la presio´n de compactacio´n
La figura 4.8muestra las ima´genes deMEB (X 500) para las muestras de 191,03MPa a 445,74MPa.
A partir de la observacio´n de las ima´genes, se ve una disminucio´n en la porosidad conforme aumen-
ta la presio´n de compactacio´n. Este aspecto optimiza la densificacio´n de las muestras, conllevando
a incrementar la resistencia meca´nica del material tal y como lo reporta Hermiz [36].
Tambie´n se observa que no hay una orientacio´n granular definida para los muestras en las que
se vario´ la presio´n de compactacio´n de 191,03 MPa a 445,74 MPa. No obstante, a medida que
aumenta la presio´n de compactacio´n se mejora el contacto entre granos, esto coincide con lo re-
portado por Garcı´a y colaboradores [44]. Al optimizar este para´metro se mejoran las propiedades
superconductoras del material, ya que hay una mejor conexio´n entre granos permitiendo incremen-
tar el valor de densidad de corriente crı´tica intergranular, el cual fue calculado con las medidas de
susceptibilidad magne´tica y se reporta en la tabla 4.8.
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Figura 4.8. Ima´genes de MEB (X 500) para las muestras de YBCO que fueron elabo-
radas con presiones de compactacio´n de 191,03 MPa a 445,74 MPa. En las ima´genes
se observa una disminucio´n en la porosidad conforme aumenta la presio´n de compac-
tacio´n.
La tabla 4.4muestra el taman˜o promedio de granos (〈gs〉) identificados en las ima´genes de la figura
4.8. De acuerdo a estos resultados, se observa granos ma´s grandes conforme el valor de presio´n de
compactacio´n se incrementa, el resultado concuerda a lo reportado por Castro [6].
Tabla 4.4. Taman˜o granular obtenido del ana´lisis de MEB para las muestras en las que
se vario´ la presio´n de compactacio´n.
Muestra 3 P 4 P 5 P 6 P 7 P
〈gs〉 (µm) 3,62±0,10 5,57±0,10 7,48±0,14 8,61±0,13 10,46±0,11
En las ima´genes de MEB (X 2000) de la figura 4.9, se observa que la presio´n de compactacio´n
de 445,74 MPa genera un mejor contacto entre granos y una morfologı´a polie´drica ma´s definida.
De forma general, se observa en todas las ima´genes de MEB una variacio´n en la tonalidad de los
grises, indicio de la presencia de segundas fases, esto concuerda con los resultados obtenidos de la
DRX para las muestras {P}, en las que se identifico´ segundas fases asociadas al o´xido de itrio.
50 4 Resultados y ana´lisis
Del ana´lisis microestructural de las muestras del grupo {P}, se encuentra que la muestra 7 P es
la que presenta el valor ma´s alto en taman˜o granular, una mejor conexio´n entre granos y una
distribucio´n granular ma´s uniforme.
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Figura 4.9. Ima´genes de MEB (X 2000) para las muestras de YBCO que fueron elabo-
radas con presiones de compactacio´n de 191,03 MPa a 445,74 MPa. En las ima´genes
se observa una mejor morfologı´a en los granos a medida que la presio´n de compacta-
cio´n aumenta.
4.2.2. Cambio en la temperatura del sinterizado
La figura 4.10 presenta las ima´genes de MEB (X 500) para las muestras en la que se cambio´ la
temperatura de sinterizado de 700 °C a 1000 °C. En estas se aprecia la variacio´n de la microestruc-
tura del YBCO para diferentes temperaturas en el sinterizado. La primera caracterı´stica notable en
las ima´genes, es que a temperaturas de 700 °C y 800 °C en el sinterizado se obtiene una estructura
porosa con grietas, lo que trae como resultado una baja conectividad intergranular y con ello un
aumento en la resistividad de la muestra [45]. Mientras que, con el aumento en la temperatura del
sinterizado (900 °C y 1000 °C) disminuye la porosidad y aparicio´n de grietas, proporcionando una
mayor resistencia meca´nica a la muestra y una mejor conexio´n entre granos.
Por otra parte, las ima´genes de 7 T y 8 T presentan la mayor diferencia en la escala de los grises, lo
que indica que a estas temperaturas se favorece la presencia de fases secundarias. Comparando la
observacio´n anterior con los resultados de DRX, se tiene que las fases secundarias corresponden al
o´xido de itrio y o´xido de cobre, compuestos que fueron utilizados como precursores y que a estas
temperaturas no se lograron mezclar.
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Figura 4.10. Ima´genes de MEB (X 500) para las muestras de YBCO que fueron elabo-
radas con temperaturas de sinterizado de 700 °C a 1000 °C. En las ima´genes se observa
que la porosidad disminuye conforme aumenta la temperatura en el sinterizado.
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La tabla 4.5 muestra los 〈gs〉 identificados en las ima´genes de la figura 4.10. A partir de estos
resultados, se determina que las temperaturas de las muestras 9 T y 10 T son las que presentan los
valores ma´s altos en taman˜o granular.
Tabla 4.5. Taman˜o granular obtenido del ana´lisis de MEB para las muestras en las que
se vario´ la temperatura de sinterizado.
Muestra 7 T 8 T 9 T 10 T
〈gs〉 (µm) 1,71±0,06 1,82±0,03 5,64±0,11 6,43±0,11
La figura 4.11 presenta las ima´genes MEB aumentadas (X 2000), en ellas tambie´n se observa que
las temperaturas de 900 °C y 1000 °C en el sinterizado favorecen la conexio´n, crecimiento y defi-
nicio´n morfolo´gica de los granos. Sin embargo, la muestra de 1000 °C exhibe zonas en las que los
granos se han fusionado, lo cual podrı´a afectar la estructura del material y por ende, sus propieda-
des superconductoras [37].
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56 4 Resultados y ana´lisis
8 T
9 T
4.2 Microscopı´a Electro´nica de Barrido (MEB) 57
10 T
Figura 4.11. Ima´genes de MEB (X 2000) para las muestras de YBCO que fueron
elaboradas con temperaturas de sinterizado de 700 °C a 1000 °C. En las ima´genes se
observa un crecimiento granular con el aumento en la temperatura del sinterizado.
Del ana´lisis anterior, se concluye que las temperaturas de 700 °C y 800 °C en el proceso de sin-
terizado no proveen a las muestras de una alta difusio´n de partı´culas ni de un buen crecimiento
granular. La muestra de 9 T presento´ la mejor estructura y crecimiento granular, exhibiendo ma´s
definicio´n en la conexio´n y formacio´n de granos.
4.2.3. Cambio en el porcentaje de adicio´n de Ag
La figura 4.12 presenta las ima´genes de MEB (X 500) para las muestras en la que se cambio´ el
porcentaje de adicio´n de Ag del 0% al 20%. En ellas, se observa la Ag como una fase separada
con una tonalidad blanca que se distribuye aleatoriamente en las fronteras granulares, esto podrı´a
mejorar la densidad de corriente crı´tica intergranular, de acuerdo a lo reportado por Castro [6],
Salamati [9], Hascicek [41] , Banani [46] y Cheng [47].
Un aspecto a resaltar es que la porosidad de las muestras tiende a disminuir con el aumento del
contenido de plata, debido a que esta se aloja en los poros, mejorando la estructura y homogeneidad
del material.
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Figura 4.12. Ima´genes de MEB (X 500) para las muestras de YBCO que fueron elabo-
radas con Ag del 0% al 20%. En las ima´genes se observa la forma esfe´rica que toman
los granos conforme aumenta la adicio´n de plata.
Otro efecto de la plata en las muestras de YBCO es que inducen una forma esfe´rica en los granos y
un taman˜o granular mayor conforme aumenta el porcentaje de plata adicionada, como se observa
en la tabla 4.6 y en las ima´genes de MEB aumentadas de la figura 4.13. Sin embargo, si se com-
paran los valores de 〈gs〉 de la muestra sin adicio´n de Ag (0 X) con las muestras que tienen algu´n
porcentaje de Ag se ve una disminucio´n en el taman˜o granular.
Tabla 4.6. Taman˜o granular obtenido del ana´lisis de MEB para las muestras en las que
se vario´ el porcentaje de plata adicionada.
Muestra 0 X 5 X 10 X 15 X 20 X
〈gs〉 (µm) 10,46±0,11 3,23±0,10 4,19±0,10 4,59±0,14 5,23±0,16
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Figura 4.13. Ima´genes de MEB (X 2000) para las muestras de YBCO que fueron
elaboradas con Ag del 0% al 20%. En las ima´genes se observa el aumento en el taman˜o
granular a medida que se incrementa el contenido de plata en las muestras.
Del ana´lisis MEB realizado para las muestras del grupo {X}, se observa que las muestras que
presentan una mejor homogeneidad, taman˜o granular y conexio´n entre granos son las que corres-
ponden a 0 X y 15 X.
4.3. Mediciones de Efecto Meissner
Una vez realizado el proceso descrito en la seccio´n 3.4, se encontro´ que las muestras del primer
grupo ({P}) presentaron una altura de 2,0 mm en la elevacio´n del ima´n. Las muestras 7 T, 8 T y
10 T presentaron repulsio´n magne´tica sin levitacio´n, por lo que valores de 700 °C, 800 °C y 1000
°C en el sinterizado afectaron la respuesta diamagne´tica de las muestras.
El tercer grupo ({X}) mostro´ una altura de 0,5 mm en la elevacio´n del ima´n, la cual fue menor en
comparacio´n a las muestras del grupo {P}. De aquı´ que la presio´n de compactacio´n juega un rol
importante en el mejoramiento de la respuesta diamagne´tica del material. La figura 4.14 presenta
el efecto Meissner de las muestras 7 P y 15 X.
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(a) 7 P. (b) 15 X.
Figura 4.14. Comparacio´n de la levitacio´n magne´tica que presentaron las muestras 7 P
y 15 X.
4.4. Susceptibilidad magne´tica AC
4.4.1. Cambio en la presio´n de compactacio´n
En la figura 4.15 se observa la gra´fica de las componentes de la susceptibilidad magne´tica AC (χ ′ y
χ ′′) en funcio´n de la temperatura para las muestras en las que se vario´ la presio´n de compactacio´n
de 191,03 MPa a 445,74 MPa. La parte real de la susceptibilidad (χ ′) muestra la mejor respuesta
diamagne´tica para 6 P y 7 P. Por otro lado, la parte imaginaria de la susceptibilidad (χ ′′) exhibe un
pico ma´s angosto en la muestra 7 P. Las otras muestras del grupo exhiben picos ma´s anchos que el
de 7 P. El hecho de que los picos sean ma´s anchos indica que no todos los granos tenı´an el mismo
valor de Tc.
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Figura 4.15. Gra´fica de las componentes de χAC en funcio´n de la temperatura para las
muestras en las que se vario´ la presio´n de compactacio´n de 191,03 MPa a 445,74 MPa.
Los valores de temperatura crı´tica (Tc), fraccio´n superconductora ( fs) y densidad de corriente in-
tragranular (Jcg) se presentan en la tabla 4.10, estos datos fueron obtenidos a partir del ana´lisis
realizado de la figura 4.15, el cual fue descrito en la seccio´n 2.3.2.
Los resultados de la tabla 4.7muestran que la Tc tiene un aumento con la presio´n de compactacio´n,
esto se debe posiblemente a la relacio´n que hay entre la Tc y el contenido de oxı´geno presente en
el material, el cual se registro´ en la tabla 4.1 en la fase del YBCO. En este caso, se observo´ mayor
contenido de oxı´geno a medida que la presio´n de compactacio´n aumento´ en las muestras. Un valor
ma´s alto de Tc pudo ser producto de un incremento en el nu´mero de huecos en los planos CuO2 y
en la cadena CuO originado por la presio´n, tal y como lo reportan Hermiz y colaboradores [36],
Khosroabadi y colaboradores [48] y Yoshida y colaboradores [49].
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Tabla 4.7. Fraccio´n superconductora fs, temperatura crı´tica Tc y densidad de corriente
crı´tica intragranular Jcg para las muestras del grupo {P}.
Muestra Tc±0,1 (K) fs±0,5 (%) Jcg±∆Jcg (A/cm
2)
3 P 88,8 10,0 (5,52±0,16)×107
4 P 88,9 30,0 (3,59±0,07)×107
5 P 89,3 30,0 (2,67±0,06)×107
6 P 90,0 35,0 (2,32±0,04)×107
7 P 90,1 40,0 (1,91±0,03)×107
La fraccio´n superconductora presenta los mejores valores para las muestras que fueron compac-
tadas a 382,07 MPa y 445,74 MPa, mientras que la muestra que fue compactada a 191,03 MPa
tiene la fraccio´n superconductora ma´s baja, esto indica que fs en el material es mejorada al utilizar
mayor presio´n de compactacio´n.
La densidad de corriente intragranular disminuyo´ con el aumento en la presio´n de compactacio´n,
debido a que se indujeron granos de mayor taman˜o dificultando el flujo de oxı´geno al interior del
grano.
En la tabla 4.8 se presentan los valores de densidad de corriente intergranular (Jc j) obtenidos
mediante la ecuacio´n 2.17 de la seccio´n 2.3.2 y los valores de temperatura crı´tica intergranular
(Tp j), obtenidos a partir de los picos de la componente imaginaria de la susceptibilidad magne´tica
(seccio´n 2.3.2), los cuales son mostrados en la figura 4.15.
Tabla 4.8. Datos de densidad de corriente crı´tica intergranular (Jc j) y la temperatura
crı´tica intergranular (Tp j) para las muestras del grupo {P}.
Muestra Jc j±∆Jc j (A/cm
2) Tp j±0,1 (K)
3 P 2,22±0,03 86,0
4 P 2,86±0,04 85,5
5 P 2,86±0,04 86,0
6 P 3,08±0,04 87,8
7 P 3,33±0,05 88,2
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Los resultados de la tabla 4.8 presentan un aumento en la densidad de corriente crı´tica intergranu-
lar con los valores ma´s altos de presio´n de compactacio´n, esto indica que la conexio´n entre granos
es mejorada, ya que la presio´n redujo la distancia de separacio´n entre granos.
La mejor respuesta diamagne´tica y valores ma´s altos de Tc, fs y Jc j los presento´ la muestra de
445,74 MPa, el resultado anterior concuerda a lo reportado por Prikhna y colaboradores [38],
quienes exponen que valores de presio´n de compactacio´n altos causan mejores propiedades super-
conductoras en el material.
4.4.2. Cambio en la temperatura del sinterizado
En la figura 4.16 se muestra la gra´fica de susceptibilidad magne´tica AC en funcio´n de la tempe-
ratura para las muestras de YBCO en las que se vario´ la temperatura en el proceso de sinterizado
de 700 °C a 1000 °C. En la parte real de la χ se observa una respuesta diamagne´tica baja para
las muestras 7 T, 8 T y 10 T. El mejor comportamiento diamagne´tico lo exhibe la muestra 9 T
correspondiente a una temperatura en el sinterizado de 900 °C. Los picos ma´s anchos de la parte
imaginaria de la χ los presentan las muestras de 700 °C, 800 °C y 1000 °C.
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Figura 4.16. Gra´fica de χAC en funcio´n de la temperatura para las muestras con varia-
cio´n en las temperaturas de sinterizado de 700 °C a 1000 °C.
La tabla 4.9 presenta los valores de Tc, fs y Jcg para las muestras de YBCO con diferente tempe-
ratura en el sinterizado, a partir de estos resultados se observa que el mayor valor de Tc y la mejor
fraccio´n supercondutora lo presenta la muestra de 900 °C.
Las densidades de corriente intragranular presentan sus valores ma´ximos con las muestras de 7 T
y 8 T, ya que exhiben los valores ma´s bajos en taman˜o granular, lo que pudo haber originado un
flujo mejor de oxı´geno al interior del grano.
La tabla 4.10 presenta los valores de Jc j y Tp j para las muestras en las que se vario´ la tempe-
ratura de sinterizado. Estos resultados muestran valores menores e iguales de Jc j para las muestras
7 T, 8 T y 10 T. En el caso de 7 T y 8 T hay una disminucio´n en Jc j producto de la estructura porosa
que se obtuvo con esas temperaturas, esto conllevo´ a una baja conectividad granular y por ende,
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Tabla 4.9. Fraccio´n superconductora fs, temperatura crı´tica Tc y densidad de corriente
crı´tica intragranular Jcg para muestras con diferente temperatura en el sinterizado.
Muestra Tc±0,1 ( K) fs±0,5 (%) Jcg±∆Jcg (A/cm
2)
7 T 82,7 5,0 (1,17±0,04)×108
8 T 82,7 5,0 (1,10±0,02)×108
9 T 89,9 35,0 (3,57±0,08)×107
10 T 82,7 5,0 (3,11±0,06)×107
a una densidad de corriente intergranular menor. En la muestra 10 T, Jc j no tuvo un valor mayor
debido a la fusio´n de granos que se presento´ en ciertas regiones del material.
Tabla 4.10. Datos de densidad de corriente crı´tica intergranular (Jc j) y la temperatura
crı´tica intergranular (Tp j) para las muestras del grupo {P}.
Muestra Jc j (A/cm
2) Tp j±0,1 (K)
7 T 2,11±0,03 80,5
8 T 2,11±0,03 80,5
9 T 3,08±0,04 86,3
10 T 2,11±0,03 80,5
Los mejores resultados obtenidos de temperatura crı´tica, fraccio´n superconductora, y densidad de
corriente crı´tica intergranular, los presento´ la muestra 9 T correspondiente a una temperatura en el
sinterizado de 900 °C.
4.4.3. Cambio en el porcentaje de adicio´n de Ag
En la figura 4.17 se muestra la susceptibilidad magne´tica AC en funcio´n de la temperatura para
las muestras con 0%, 5% 10%, 15% y 20% de contenido de plata. En la parte imaginaria de la
susceptibilidad se observa que el ancho de los picos aumenta conforme aumenta el contenido de
plata a excepcio´n de la muestra 15 X. El pico ma´s angosto lo presenta 0 X indicando que hay
un mejor enlace entre granos. La parte real de la χ indica que la mejor respuesta diamagne´tica la
presentan 0 X y 15 X.
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Figura 4.17. Gra´fica de las componentes χAC en funcio´n de la temperatura para las
muestras con porcentajes de Ag adicionada del 0% al 20%.
La tabla 4.11 contiene los valores de Tc fs y Jcg. La primera observacio´n que se realiza de estos
datos es que la temperatura crı´tica para todas las muestras es de 89,9 K de forma tal que la plata
no afecta la Tc de las muestras, esto concuerda con lo reportado por Fluckiger [7], Salamati y co-
laboradores [9] y Srinivas y colaboradores [50].
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Tabla 4.11. Fraccio´n superconductora fs, temperatura crı´tica Tc y densidad de corrien-
te crı´tica intragranular Jcg para muestras con y sin contenido de plata.
Muestra Tc±0,1 (K) fs±0,5 (%) Jcg±∆Jcg (A/cm
2)
0 X 89,9 35,0 (1,91±0,03)×107
5 X 89,9 10,0 (6,19±0,20)×107
10 X 89,9 15,0 (4,78±0,12)×107
15 X 89,9 20,0 (4,36±0,14)×107
20 X 89,9 20,0 (1,21±0,02)×107
Las muestras de 0 X presenta la fraccio´n superconductora ma´s alta, seguida por 15 X y 20 X.
Tambie´n se observo´ una disminucio´n en Jcg conforme aumenta el contenido de plata, lo cual se
debe a la localizacio´n que tiene la Ag en las fronteras granulares, este hecho dificulta la entrada de
oxı´geno a los granos y por ende Jcg tiene un valor menor, lo anterior concuerda con los resultados
de la tabla 4.3, en donde hay una disminucio´n en el contenido de oxı´geno cuando hay presencia
de Ag.
En la tabla 4.12 se presentan los valores de Jc j y Tp j para las muestras en las que se vario´ el por-
centaje de plata adicionada. Estos resultados presentan un aumento en Jc j, conforme el contenido
de plata es mayor hasta un 15%, esto se debe a que la plata se localizo´ en las fronteras granulares
y produjo granos ma´s pequen˜os favoreciendo la conexio´n entre ellos.
Tabla 4.12. Datos de densidad de corriente crı´tica intergranular (Jc j) y temperatura
crı´tica intergranular (Tp j) para las muestras del grupo {X}.
Muestra Jc j±∆Jc j (A/cm
2) Tp j±0,1 (K)
0 X 3,33±0,05 86,3
5 X 2,22±0,03 85,0
10 X 2,35±0,03 85,5
15 X 2,50±0,03 86,4
20 X 2,50±0,03 84,5
Las muestras con porcentaje de plata del 0% y 15% fueron las que presentaron una respuesta
diamagne´tica mayor y valores de Tc, fs y Jc j ma´s altos.
Conclusiones
Se estudiaron muestras granulares del superconductor YBCO obtenidas por el me´todo de reac-
cio´n de estado so´lido bajo diferentes para´metros de fabricacio´n, como lo fueron variaciones en la
presio´n de compactacio´n de 191,03 MPa a 445,74 MPa, temperaturas de sinterizado de 700 °C a
1000 °C y porcentajes de plata adicionada al YBCO como una fase separada del 0% al 20%, con
el fin de optimizar la temperatura crı´tica (Tc), la fraccio´n superconductora ( fs), las densidades de
corriente inter e intragranular (Jc j y Jcg), el taman˜o de granos, la conexio´n granular y la homoge-
neidad del material.
Las muestras fueron caracterizadas en primer lugar por difraccio´n de rayos X (DRX), en donde se
verifico´ que la estequiometrı´a de las muestras fuera la correcta. En segundo lugar por microscopı´a
electro´nica de barrido (MEB) en donde se observo´ la morfologı´a, taman˜o de grano y ubicacio´n de
la Ag en el material. Finalmente, las muestras fueron caracterizadas por medidas de susceptibilidad
magne´tica AC en funcio´n de la temperatura. A partir del ana´lisis gra´fico de la χAC se obtuvieron
los valores nume´ricos de Tc, fs, Jc j y Jcg para los diferentes grupos de muestras. Los resultados y
ana´lisis de las caracterizaciones permiten concluir que:
En el ana´lisis de DRX se observo´ que todas las muestras presentaron una estructura cristalina
ortorro´mbica caracterı´stica del YBCO. Sin embargo, se evidencio´ variaciones en los para´metros
de red a y b de forma aleatoria no correlacionados con la presio´n de compactacio´n, la temperatura
en el sinterizado o la adicio´n de plata. El valor del para´metro c mostro´ una tendencia a disminuir
conforme el contenido de oxı´geno aumento´ en las muestras. Los valores ma´s altos en el contenido
de oxı´geno los presentaron: la muestra sujeta a una presio´n de compactacio´n de 445,74 MPa, la
muestra que tuvo una temperatura en el sinterizado de 800 °C y la muestra con un 15% de plata
adicionada.
El ana´lisis de MEB mostro´ que las muestras de 445,74 MPa, 900 °C y 15% de plata adicionada
tenı´an la mejor microestructura, taman˜o, conexio´n y morfologı´a de grano, lo que condiciono´ valo-
res ma´s altos en los para´metros superconductores medidos.
Las medidas de la susceptibilidad magne´tica AC, mostraron que las muestras de 445,74 MPa,
900 °C y 15% de plata adicionada tuvieron un mejor acoplamiento entre granos, una mayor ho-
mogeneidad, valores ma´s altos de temperatura crı´tica, fraccio´n superconductora y densidad de
corriente intergranular. Estas muestras tambie´n exhibieron la mejor respuesta diamagne´tica.
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El mejor efectoMeissner lo presentaron las muestras del grupo en el que se vario´ la presio´n de com-
pactacio´n, mostrando que la presio´n es un factor importante para mejorar la levitacio´n magne´tica
en el material.
La presio´n de compactacio´n afecto´ las muestras de forma positiva, ya que con el aumento de este
para´metro se logro´ obtener una estructura y morfologı´a ma´s definida, una mayor conexio´n entre
granos y valores ma´s altos de Tc. Dentro del grupo de las muestras en las que se vario´ la presio´n
de compactacio´n, la muestra compactada a 445,74 MPa fue la que presento´ los valores ma´s altos
en Tc, fs y una Jc j = 3,33 A/cm
2.
La temperatura en el ciclo te´rmico del sinterizado tuvo un rol importante en la estructura y co-
nexio´n granular, obteniendo para este estudio una temperatura o´ptima de sinterizado de 900 °C.
Con este valor se redujo la porosidad en la muestra, se favorecio´ la formacio´n y crecimiento gra-
nular, produciendo valores de Tc y fs ma´s altos. La corriente crı´tica intergranular encontrada para
esta muestra fue de 3,08 A/cm2.
La adicio´n de plata produjo una efecto positivo en la conectividad granular conforme aumento´ el
porcentaje de plata hasta un 15%, no obstante, no se observo´ mejora en el taman˜o granular ni en la
Tc del material. Las mejores muestras de este grupo fueron las de 0% y 15% de plata adicionada,
la muestra con un 15% presento´ una Jc j = 2,50 A/cm
2.
Ape´ndice A.
Patrones de difraccio´n
A.1. Patro´n de difraccio´n del o´xido de itrio
Figura A.1. Patro´n de difraccio´n del o´xido de itrio.
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A.2. Patro´n de difraccio´n del o´xido de cobre
Figura A.2. Patro´n de difraccio´n del o´xido de cobre.
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A.3. Patro´n de difraccio´n de la plata
Figura A.3. Patro´n de difraccio´n de la plata.
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